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Adenin kot kation v heksafluoridotitanatnih soleh  
Povzetek 
Pripravila sem adeninijev hekasfluoridotitanat(IV), to je sol s formulo [RH2][TiF6] (1), pri čemer je R  
adenin (C5H5N5). Spojino sem sintetizirala v stehiometričnem razmerju 1:1 med titanovim dioksidom in 
adeninom v fluorovodikovi kislini. Iz raztopine se je izločil kristalinični produkt, ki sem ga nato 
karakterizirala z metodo rentgenske strukturne analize. Opisala sem tudi tri podobne spojine iz literature, 
ki vsebujejo dvakrat protoniran adeninijev kation in oktaedrični heksahalogenidometalatni anion s 
formulami: [RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O (2), [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O (3) in [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O (4). 
Ključne besede 
Heksafluoridotitanat(IV), adenin, kristalna struktura.  
 
  
Adenine as a cation in hexafluoridotitanate salts 
Abstract 
I have prepared adenine hexafluoridotitanate(IV) salt, with a general formula [RH2][TiF6] (1)  in which R 
means adenine. I synthesized the compound in stoichiometric ratio 1:1 between titanium dioxide and 
adenine in HF acid. The obtained product was crystalline and was then characterized with X-ray structure 
analysis. I have also described three similar already known compounds that contain doubly protonated 
adenine cation and octahedral anion with formulas: [RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O (2), [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O 
(3) in [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O (4). 
 
Key words 
Hexafluoridotitanate(IV), adeninium, crystal structure.
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov  
ATP               adenozin trifosfat 
DNA              deoksiribonukleinska kislina (angl. deoxyribonucleic acid) 
M                   molska masa  
R                    adenin 
RNA              ribonukleinska kislina (angl. ribonucleic acid) 
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1 Uvod                                                            
 
1 
 
1 Uvod  
1.1 Titanov dioksid 
Titan je deveta najpogostejša kovina v zemeljski skorji. Titanov dioksid (TiO2) se nahaja kot 
bela trdna snov in je termično stabilen. Titanov dioksid je kemijsko inertna snov, ki je 
netopna v vodi in ima zelo uporabne fotooptične in elektrooptične lastnosti ter visok lomni 
količnik. Titanov dioksid je snov z široko uporabo, saj smo v vsakdanjem življenju vedno v 
stiku z materiali, ki ga vsebujejo. Titanov dioksid tudi ne predstavlja toksičnosti za ljudi [1, 
2]. 
Titanov dioksid lahko najdemo v naravi v različnih oblikah, najpogosteje se pojavlja kot 
kristalna trdnina. Od njegovih mineralov so najbolj pomembni rutil (slika 1), anatas in brokit. 
Največ je rutila, ki ga lahko pridobimo iz anatasa in brokita s segrevanjem. Dva glavna 
procesa proizvodnje titanovega dioksida sta sulfatni proces, kjer uporabljajo žveplovo(VI) 
kislino s katero iz ilmenita (FeTiO3) pridobijo titanov sulfat in nato s pomočjo kristalizacije 
in filtracije odstranijo železo. Pri nadaljnjem koncentriranju preostale raztopine in 
segrevanju dobimo titanov dioksid v obliki anatasa. Leta 1950 pa so začeli uporabljati 
kloridni postopek pridobivanja TiO2. Za to je potreben rutil, ki nato reagira z ogljikom in 
klorom v plinasti obliki pri visokih temperaturah. Produkt te reakcije je titanov tetraklorid v 
obliki pare. Paro je nato potrebno destilirati in oksidirati pri temperaturah 1300 – 1800 ℃ 
ob prisotnosti kisika in AlCl3. Na koncu kloridnega procesa dobimo zelo čist TiO2 [2, 3, 4]. 
 
Slika 1: Osnovna celica titanovega(IV) oksida, polimorfna modifikacija rutila [1]. 
Titanov dioksid se pri sobnih pogojih nahaja v obliki bele praškaste spojine. Gostota rutila 
je 4,23 g/cm3. Tališče je pri 1843 ℃, vrelišče pa se nahaja pri 2972℃. Rutil kristalizira v 
tetragonalnem kristalnem sistemu. Titanov ion je v osnovni celici koordiniran s šestimi 
kisikovimi atomi (slika 1) [1, 3]. 
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Titanov dioksid  se uporablja  kot pigment v barvah, papirju, plastiki in kozmetičnih 
produktih, pojavlja se tudi kot aditiv v hrani. Najdemo ga lahko tudi v izdelkih visoke 
tehnologije kot so fotovoltaične celice, semikonduktorji in biomedicinske naprave [4]. 
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1.2 Adenin 
Adenin je ena od štirih nukleinskih baz DNA. Tri druge baze, ki sestavljajo človeški DNA so gvanin, 
citozin in timin. Derivati teh baz imajo različne vloge v biokemiji, vključno s celičnim dihanjem. Nahajajo 
se v energijsko bogatem ATP (adenozin trifosfat) in kot različni kofaktorji. Nukleinske baze sodelujejo 
tudi pri sintezi proteinov. Struktura adenina je komplementarna strukturi timina v DNA ali strukturi 
uracila, če gre za RNA. Adenin se veže z timinom preko dveh vodikovih vezi in s to vezavo pripomore, 
k stabilnosti strukture nukleinske kisline [5, 6]. 
Adenin je purinska baza s formulo C5H5N5. Molska masa adenina znaša 135,13 g/mol. Adenin se nahaja 
v obliki bele do nežno rumene kristalinične snovi [5]. 
Adenin je poznan tudi pot tem, da se lahko protonira in kot kation z nabojem 1+ ali 2+, tvori veliko število 
anorganskih in organskih soli. Med anorganske soli spadajo kloridne, bromidne, trijodidne, sulfatne, 
fosfatne in nitratne soli. Adenin se nahaja v mono- ali di-protonirani obliki. Najpogosteje se protonira 
dušikov atom N1 (slika 2) in tvori monoprotonirano obliko soli. Diprotonirana oblika adenina nastane, ko 
se protonirata dušika N1 in N7 (slika 2). V zbirki kristalnih struktur Cambridge Structural Database - 
CSD ni znana nobena struktura pri kateri bi bil adenin protoniran na vseh treh dušikovih atomih: N1, N7 
in N3 [7].  
 
 
Slika 2: Adenin [5]. 
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1.3 Heksafluoridotitanati 
Heksafluoridotitanat se nahaja v veliko različnih spojinah. Najdemo ga lahko veznega v soleh s kalijevimi 
ioni, s katerimi tvori spojino kalijevega heksafluoridotitanata(IV) s formulo K2[TiF6] ali vezanega na 
amonijev ion s katerim tvori spojino amonijev heksafluoridotitanat s formulo (NH4)2[TiF6]. Ta spojina se 
uporablja pri pripravi tankega filma TiO2 [8]. 
Heksafluoridotitanati so trdni materiali z različnimi lastnostmi. Flourove komplekse s Ti(IV) ionom lahko 
razdelimo v tri skupine:  
• Organofluoridne komplekse, ki vsebujejo vezi med titanom in ogljikom in vezi med titanom in 
fluorom. 
• TiF4 kompleks s koordiniranimi nevtralnim donorskim ligandom, s prevladujočim tipom TiF4(L)2 
• Anionski fluoridni kompleksi so kompleksi pri katerih je titanov atom prisoten kot kompleksni 
anion [8]. 
Najpogostejši fluoridni kompleksi s Ti(IV) so monomerni oktaedrični kompleksni anioni [TiF6]
2-. V tem 
kompleksu je koordinacijsko število Ti(IV) 6. Titanov centralni ion oktaedrično obdajajo fluorovi ligandi. 
Takšen heksafluoridotitanat lahko kot anion nastopa v nekaterih soleh. Znani so različni piridinijevi 
heksafluoridotitanati [9]. 
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1.4 Rentgenska strukturna analiza 
Rentgenska strukturna analiza je metoda, ki se uporablja za karakterizacijo kristaliničnih snovi. Uporablja 
se tudi za določevanje strukture proteinov, nukleinskih baz in drugih molekul. Z rentgensko strukturno 
analizo pridobimo informacije o atomski in kristalni strukturi kristala. Rentgenska strukturna analiza 
uporablja elektromagnetno valovanje in sicer rentgenski del spektra elektromagnetnega valovanja. 
Struktura kristala povzroči uklanjanje rentgenskih žarkov na gradnikih tega kristala in ti ukonjeni žarki se 
razpršijo v različne smeri (slika 3). Z analizo intenzitet in kotov teh uklonjenih žarkov lahko določimo 
položaj posameznih atomov oziroma položaje elektronskih gostot. Preko tridimenzionalne slike 
elektronske gostote lahko pridemo do podatkov, ki opišejo položaje atomov v strukturi, vezi med atomi 
in njihovo razporeditev po prostoru. Nujen pogoj za izvedbo rentgenske strukturne analize je, da je 
preiskovana spojina kristalinična. Rentgenski žarki imajo valovno dolžino od 0,01 nm do 10 nm. Spekter 
rentgenskih žarkov sestoji iz črtastega in zveznega dela. Z ustreznim monokromatorjem ločimo za uporabo 
tisti del črtastega spektra, ki ima takšno valovno dolžino, ki najbolj ustreza preiskovanju kristalinične 
snovi [10, 11]. 
Da je preiskava z rentgensko strukturno analizo uspešna je pomembno tudi, da je preiskovani kristal res 
monokristal, brez nepravilnosti kot so razpoke in da je večji od 0,1 mm v vseh dimenzijah. Nato kristal 
namestimo na goniometer in ga osvetlimo z monokromatskim rentgenskim žarkom. Kot rezultat dobimo 
temne difrakcijske pike (uklone) na detektorju. Ukloni so različnih intenzitet in na različnih mestih. Te 
podatke nato analiziramo s pomočjo računalniških programov. Končen produkt je tridimenzionalna slika 
elektronske gostote atomov v kristalu in s tem kristalna struktura preiskovane snovi [10, 11]. 
 
 Slika 3: Način delovanja rentgenske strukturne analize na monokristalu [12]. 
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2 Namen dela  
Namen diplomskega dela je bila sinteza adenin heksafluoridotitanata(IV) in njegova karakterizacija s 
pomočjo rentgenske strukturne analize. Reakcijo sem izvajala s TiO2 in adeninom v množinskem 
razmerju 1:1 v fluorovodikovi kislini.  
Namen dela je bila tudi kristalizacija produkta, to je dobiti pravilne kristale za izvedbo rentgenske 
strukturne analize. V zbirki kristalnih struktur CSD bi potem tudi poiskala podobne kristalne strukture in 
jih primerjala s produktom. 
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3 Eksperimentalni del  
3.1 Rentgenska strukturna analiza 
Kristalna struktura spojine 1 je bila posneta na difraktometru Agilent SuperNova. Pri tem so bili 
uporabljeni monokromatski rentgenski žarki valovne dolžine λ = 0.71073 Å. Zbiranje difrakcijskih 
podatkov je potekalo pri sobni temperaturi. 
Pri reševanju kristalnih struktur so bile uporabljene direktne metode implementirane v programu 
SHELXS-86 [13]. 
Za prilagajanje modelne funkcije izmerjenim podatkom se je uporabljal program SHELXL-2018/3 [14]. 
Oba programa sta del programskega paketa WinGX [15]. 
Slikovno gradivo in analiza podatkov je bila pripravljena z uporabo programa: DIAMOND [16]. 
Vsi nevodikovi atomi so bili obravnavani anizotropno. Vsi vodikovi atomi, vezani na ogljik, so bili 
vključeni v model na izračunanih mestih. Vsi vodikovi atomi, vezani na dušik, pa so bili locirani v 
Fourierovi diferenčni mapi in v zadnjih stopnjah modelne funkcije postavljeni na izračunane lege. Njihov 
položaj se je prilagajal modelni funkciji v odvisnosti od dušikovega atoma. Parametra prilagajanja sta bila: 
N–H = 0,86 Å in Ueq(H) = 1.2Uiso(N). 
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3.2 Uporabljene kemikalije in pogoji sinteze 
V Tabeli 1 so navedene kemikalije, ki sem jih uporabljala pri eksperimentalnem delu. 
Tabela 1: Uporabljene kemikalije pri eksperimentalnem delu. 
IME FORMULA M [g/mol] PROIZVAJALEC 
Titanov(IV) butoksid Ti(BuO)4 340,32 Aldrich 
Fluorovodikova 
kislina 
HF 20,01 Honeywell/Fluka 
Adenin C5H5N5 135,13 BDH-Biochemicals 
 
 
Sintezo sem izvajala v laboratoriju pri sobnih pogojih. Pri delu sem uporabljala osnovno varovalno 
opremo (halja, očala in rokavice). Zaradi dela s fluorovodikovo kislino, saj ta raztaplja steklo zaradi 
reakcije med HF in SiO2, sem namesto steklenega inventarja uporabljala plastičnega. Steklo vsebuje v 
svoji strukturi tudi SiO2 in zato pri stiku s HF pride do reakcije: 
SiO2   +   4 HF   →   SiF4   +   2 H2O 
 
Laboratorijski inventar: 
 Mešalo in magnetno telesce 
 Plastične čaše 
 Plastični merilni valj 
 Tehtnica in tehtalna ladjica 
 Stekleni valj 
 Kapalka 
 Filtrirni papir 
 Plastičen lij 
 Stojalo 
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3.3 Izračuni za eksperimentalni del 
 
3.3.1 Reakcija za TiO2 in adeninom v razmerju 1:1 
 
m (Ti(OBu)4) = 1,00g 
M (Ti(OBu)4) = 340,32 g/mol 
M (adenin) =135,13 g/mol 
𝑛𝑇𝑖(𝑂𝐵𝑢)4 =  
m (𝑇𝑖(𝑂𝐵𝑢)4)
M (𝑇𝑖(𝑂𝐵𝑢)4)
=
1,00𝑔
340,32
𝑔
𝑚𝑜𝑙
= 2,938 𝑚𝑚𝑜𝑙 
 
1. reakcija: Ti(OBu)4   +   2 H2O   →   TiO2   +   4 BuOH 
2.reakcija: TiO2 + 6 HF + R  =   [RH2]
2+[TiF6]
2- + 2 H2O 
𝑛𝑇𝑖(𝑂𝐵𝑢)4 = 𝑛𝑎𝑑𝑒𝑛𝑖𝑛 
𝑚𝑎𝑑𝑒𝑛𝑖𝑛 = 𝑛𝑇𝑖(𝑂𝐵𝑢)4 ∗  𝑀𝑎𝑑𝑒𝑛𝑖𝑛 = 0,002938 𝑚𝑜𝑙 ∗ 135,13
𝑔
𝑚𝑜𝑙
= 0,40 𝑔 
 
3.3.2 Splošna sinteza 
 
V plastično čašo sem natehtala 1,00 g  titanovega(IV) butoksida in med mešanjem na magnetnem mešalu 
po kapljicah počasi dodajala 4,0 mL deionizirane vode. Pojavili so se beli kosmiči. Nato sem počasi po 
kapljicah dodajala 10 mL 48% fluorovodikove kisline. Pri dodatku fluorovodikove kisline so se beli 
kosmiči titanovega dioksida raztopili. V bistro raztopino sem nato med mešanjem postopoma stresla 0,40 
g adenina in raztopino mešala 10 minut, da se je ves adenin raztopi. Nato sem raztopino prefiltrirala skozi 
filtrirni papir. Filtrat sem pustila v digestoriju 14 dni, da so se izločili kristali.  
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4 Rezultati in razprava 
 
Sintetizirala sem spojino adeninijev heksafluoridotitanat s formulo [RH2][TiF6] (1), kjer je R adenin. 
Spojino 1 sem karakterizirala s pomočjo rentgenske strukturne analize. V zbirki kristalnih struktur 
Cambridge Structural Database – CSD sem poiskala podobne spojine za strukturno primerjavo. Našla sem 
tri podobne ionske spojine s heksahalogenidometalatnim anionom in adeninijevim kationom: 
[RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O (2) [17], [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O (3) [18] in [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O (4) [18]. 
  
4.1  Rentegnska strukturna anliza spojine 1 
Spojina adeninijev heksafluoridotitant(IV) (1) kristalizira v ortorombskem kristalnem sistemu. Titan(IV) 
ion je koordiniran s šestimi fluorovimi atomi. Kompleks heksafluoridotitanat(IV) ima oktaedrično 
strukturo. Adenin pa je protoniran na dveh dušikovih atomih (slika 4). Podatki o kristalni strukturi so v 
tabeli 2. Dolžine vezi in koti med vezmi pa v tabelah 3 in 4. Dolžina vezi med titanom in nanj vezanim 
fluorom se giblje od 1,823 Å do 1,887 Å. Koti med atomi v anionskem kompleksu se gibljejo okoli 90 º 
kar pove, da je anion oktaedričen.  
 
 
Slika 4: Prikaz ionskih gradnikov v kristalni strukturi spojine 1. 
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Tabela 2: Podatki o kristalni strukturi spojine 1. 
formula C5H7F6N5Ti 
M / g mol-1 299,06 
kristalni sistem ortorombski 
prostorska skupina P 212121 
a / Å 5,6643(3) 
b / Å 10,9049(7) 
c / Å 15,3538(11) 
α / ° 90 
β / ° 90 
γ / ° 90 
V / Å3 948,38(10) 
Z 4 
ρc / g cm
-3 2,094 
R[I>2σ(I)] 0,0496 
 
 
Tabela 3: Izbrane dolžine vezi [Å] v kristalni strukturi spojine 1. 
Ti1–F1  1,858(4) 
Ti2–F2  1,871(3) 
Ti3–F3 1,887(4) 
Ti4–F4 1,836(4) 
Ti5–F5 1,862(3) 
Ti6–F6 1,823(4) 
N1–C1 1,323(8) 
N1–C5  1,382(8) 
N2–C1 1,338(9) 
N2–C2 1,366(8) 
N3–C2 1,365(8) 
N3–C3 1,314(9) 
N4–C3 1,363(9) 
N4–C4 1,362(8) 
N5–C4 1,310(9) 
C2–C5 1,362(8) 
C4–C5 1,410(8) 
4   Rezultati in razprava 
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Tabela 4: Izbrani koti med vezmi [°] v kristalni strukturi spojine 1. 
F1–Ti1–F2 88,41(18) 
F1–Ti1–F3 90,4(2) 
F1–Ti1–F4 177,39(18) 
F1–Ti1–F5 87,26(18) 
F1–Ti1–F6 88,9(2) 
F2–Ti1–F5 175,4(2) 
F3–Ti1–F6 176,87(19) 
N1–C1–N2 109,5(5) 
N1–C5–C4 133,3(6) 
N2–C2–N3 125,5(6) 
N3–C3–N4 124,8(6) 
N4–C4–N5 120,6(6) 
N5–C4–C5 126,9(6) 
C1–N1–C5 107,6(5) 
C1–N2–C2 108,5(5) 
C2–N3–C3 111,4(6) 
N4–C4–C5 112,5(6) 
 
Adeninijev kation in [TiF6]
2- anion sta v kristalni strukturi spojine 1 med seboj povezana z N–H∙∙∙F in C–
H∙∙∙F vodikovimi vezmi. Podatki o geometriji vodikovih vezi so podani v tabeli 5. Vsak adeninijev kation 
v kristalni strukturi spojine 1 je donor devetih vodikovih vezi do šestih sosednjih heksafluoridotitanatnih 
anionov (slika 5). Šest vodikovih vezi je tipa N–H∙∙∙F tri pa C–H∙∙∙F. Od tega je en dušikov (N1) in en 
ogljikov (C1) atom hkrati donor dveh razcepljenih vodikovih vezi. 
Tabela 5: Geometrija vodikovih vezi v kristalni strukturi spojine 1. 
D–H 
d(D–H) 
[Å] d(H∙∙∙A)[Å] d(D∙∙∙A)[Å] kot (DHA)[°] 
simetrijska 
operacija 
N1–H1N∙∙∙F1 0,87(3) 2,32(6) 2,875(7) 122(6)  
N1–H1N∙∙∙F5 0,87(3) 1,91(4) 2,732(7) 158(7)  
N2–H2N∙∙∙F2 0,86(3) 1,81(3) 2,663(6) 174(7) -x+1, y+1/2, -z+1/2 
N4–H4N∙∙∙F3 0,84(3) 1,83(3) 2,648(7) 163(7) -x+1, y-1/2, -z+1/2 
N5–H5NA∙∙∙F4 0,85(3) 1,90(3) 2,737(7) 165(7) -x+2, y-1/2, -z+1/2 
N5–H5NB∙∙∙F1 0,86(3) 2,12(5) 2,776(8) 132(6)   
C1–H1∙∙∙F1 0,95 2,38 2,887(7) 113,0 -x+1, y+1/2, -z+1/2 
C1–H1∙∙∙F6 0,95 2,21 3,098(8) 156,1 -x+2, y+1/2, -z+1/2 
C3–H3∙∙∙F3 0,95 2,37 3,318(8) 174,6 -x+1/2, -y, z-1/2 
4   Rezultati in razprava 
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Slika 5: Prikaz povezave gradnikov z vodikovimi vezmi v kristalni strukturi spojine 1. Simetrijske kode: 
(a) -x+2, y+1/2, -z+1/2; (b) -x+1, y+1/2, -z+1/2; (c-x+1/2, -y, z-1/2; (d) -x+1, y-1/2, -z+1/2; (e) -x+2, y-
1/2, -z+1/2. 
 
 
Na sliki 6 je prikazan heksafluoridotitanatni anion v kristalni strukturi spojine 1 kot akceptor N–H∙∙∙F in 
C–H∙∙∙F vodikovih vezi. Razvidno je, da so vsi fluorovi ligandi na heksafluoridotitanatnem anionu 
udeleženi pri tvorbi vodikovih vezi. 
 
Na sliki 7 je prikazano povezovanje ionskih gradnikov v kristalni strukturi 1 v dvodimenzionalno plast s 
pomočjo vodikovih vezi. Na sliki 8 pa povezovanje teh plasti v trodimenzionalno strukturo s pomočjo C–
H∙∙∙F vodikovimi vezmi. 
 
4   Rezultati in razprava 
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Slika 6: Prikaz heksafluoridotitanatnega aniona kot akceptorja vodikovih vezi v kristalni strukturi spojine 
1. Simetrijske kode: (a) -x+2, y+1/2, -z+1/2; (b) -x+1, y+1/2, -z+1/2; (c) -x+1/2, -y, z+1/2; (d) -x+1, y-
1/2, -z+1/2; (e) -x+2, y-1/2, -z+1/2. 
 
Slika 7: Povezava ionskih gradnikov spojine 1 v dvodimenzionalno plast.  
4   Rezultati in razprava 
 
18 
 
 
Slika 8: Povezava plasti v trodimenzionalno povezavo ionskih gradnikov v kristalni strukturi spojine 1. 
 
5   Bis(adeninijev)heksakloridostanat(IV) diklorid  tetrahidrat (2) 
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5 Bis(adeninijev)heksakloridostanat(IV) dikolorid tetrahidrat (2) 
 
5.1  Splošna sinteza 
Bis(adeninijev)heksakloridostanat(IV) diklorid tetrahidrat, [RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O, so dobili pri 
počasnem odparevanju vodne raztopine adenina, kositrovega(II) oksalata in klorovodikove kisline v 
množinskem razmerju 10 : 5 : 1. Brezbarvni prizmatični kristali so se pojavili v raztopini po enem mesecu 
in so bili nato analizirani s pomočjo rentgenske strukturne analize [17]. 
 
5.2 Rentgenska strukturna analiza spojine 2 
Struktura spojine 2 je prikazana na sliki 9. Podatki o kristalni strukturi pa v tabeli 6. Osnovni gradniki v 
kristalni strukturi spojine 2 so adeninijev kation, heksakloridostanatni anion in dodatno še kloridni anion. 
V kristalni strukturi so prisotne še  molekule vode. Kot je razvidno iz slike 9 asimetrična enota vsebuje 
polovico heksakloridostanatnega aniona en diprotoniran adeninijev kation, en kloridni anion in dve 
molekuli vode. Prava formulska enota spojine je zato [RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O. Zaradi prisotnih dodatnih 
kloridnih ionov in nevtralnih molekul vode je geometrija vodikovih vezi pestrejša kot v primeru spojine 
1. Poleg N–H∙∙∙Cl in C–H∙∙∙Cl  vodikovih vezi so prisotne še O–H∙∙∙Cl, O–H∙∙∙N, N–H∙∙∙O in O–H∙∙∙O 
vodikove vezi. 
Tabela 6: Podatki o kristalnih strukturah spojin 2, 3 in 4. 
spojina 2 3 4 
formula C10H22Cl8N10O4Sn C10H22Cl8N10O4Re C10H22Br8N10O4Re 
M / g mol-1 748,67  816,17 1171,85 
kristalni sistem ortorombski ortorombski ortorombski 
prostorska skupina F d d 2 F d d 2 F d d 2 
a / Å 18,033(5) 17,9892(4) 18,6623(5) 
b / Å 39,553(5) 39,2724(8) 39,9223(11) 
c / Å 7,265(5) 7,13685(16) 7,35585(18) 
α / ° 90 90 90 
β / ° 90 90 90 
γ / ° 90 90 90 
V / Å3 5182(4) 5042,04(19) 5480,4(2) 
Z 8 8 8 
ρc / g cm
-3 1,919 2,150 2,841 
R[I>2σ(I)] 0,0266 0,0238 0,0208 
5   Bis(adeninijev)heksakloridostanat(IV) diklorid  tetrahidrat (2) 
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Slika 9: Prikaz osnovnih gradnikov v strukturi spojine 2. 
 
 
6 Bis(adeninijev)heksakloridorenat(IV) diklorid  tetrahidrat (3) 
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6 Bis(adeninijev)heksakloridorenat(IV) diklorid tetrahidrat (3) 
 
6.1 Splošna sinteza 
Bis(adeninijev)heksakloridorenat(IV) diklorid tetrahidrat, [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O, so dobili pri reakciji 
(NH4)2[ReCl6] in adenina v HCl. Zmes so segrevali na 60 ⁰C pri konstantnem mešanju 30 minut. Zeleno 
raztopino so filtrirali in pustili, da topilo počasi odpareva. Svetlozeleni kristali spojine 3 so zrasli v 
raztopini v 2-3 dneh. Kristali so bili nato analizirani s pomočjo rentgenske strukturne analize [18]. 
 
6.2 Rentgenska strukturna analiza spojine 3 
Struktura spojine 3 je prikazana na sliki 10. Podatki o kristalni strukturi pa v tabeli 6. Osnovni gradniki v 
kristalni strukturi spojine 3 so adeninijev kation, heksakloridorenatni anion in dodatno še kloridni anion. 
V kristalni strukturi so prisotne še molekule vode. Kot je razvidno iz slike 10 asimetrična enota vsebuje 
polovico heksakloridorenatnega aniona, en diprotoniran adeninijev kation, en kloridni anion in dve 
molekuli vode. Prava formulska enota spojine je zato [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O. Zaradi prisotnih dodatnih 
kloridnih ionov in nevtralnih molekul vode je geometrija vodikovih vezi pestrejša kot v primeru spojine 
1. Poleg N–H∙∙∙Cl vodikovih vezi so prisotne še O–H∙∙∙Cl, N–H∙∙∙O in O–H∙∙∙O vodikove vezi. 
 
Slika 10: Prikaz osnovnih gradnikov v strukturi spojine 3.
6 Bis(adeninijev)heksakloridorenat(IV) diklorid  tetrahidrat (3) 
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7 Bis(adeninijev)heksabromidorenat(IV) dibromid  tetrahidrat (4) 
 
23 
 
7 Bis(adeninijev)heksabromidorenat(IV) dibromid tetrahidrat (4) 
 
7.1  Splošna sinteza 
Bis(adeninijev)heksabromidorenat(IV) dibromid tetrahidrat, [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O, so dobili pri 
reakciji K2ReBr6 in adenina v HBr. Zmes so segrevali na 60 ⁰C pri konstantnem mešanju 30 minut. 
Oranžno raztopino so filtrirali in pustili, da topilo počasi odpareva. Oranžni kristali spojine 4 so zrasli v 
raztopini v 2-3 dneh. Kristali so bili nato analizirani s pomočjo rentgenske strukturne analize [18]. 
 
7.2 Rentgenska strukturna analiza spojine 4 
Struktura spojine 4 je prikazana na sliki 11. Podatki o kristalni strukturi pa v tabeli 6. Osnovni gradniki v 
kristalni strukturi spojine 4 so adeninijev kation, heksabromidorenatni anion in dodatno še bromidni anion. 
V kristalni strukturi so prisotne tudi molekule vode. Kot je razvidno iz slike 11 asimetrična enota vsebuje 
polovico heksabromidorenatnega aniona, en diprotoniran adeninijev kation, en bromidni anion in dve 
molekuli vode. Prava formulska enota spojine je zato [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O. Zaradi prisotnih dodatnih 
bromidnih ionov in nevtralnih molekul vode je geometrija vodikovih vezi pestrejša kot v primeru spojine 
1. Poleg N–H∙∙∙Br vodikovih vezi so prisotne še O–H∙∙∙Br, N–H∙∙∙O in O–H∙∙∙O vodikove vezi. 
 
Slika 11: Prikaz osnovnih gradnikov v strukturi spojine 4.
7 Bis(adeninijev)heksabromidorenat(IV) dibromid  tetrahidrat (4) 
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8 Skupne značilnosti spojin 2, 3 in 4. 
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8 Skupne značilnosti spojin 2, 3 in 4. 
Kot je razvidno iz tabele 6 spojine 2, 3 in 4 kristalizirajo v ortormbskem kristalnem sistemu in v isti 
prostorski skupini F d d 2. Tudi konstante osnovne celice so podobne. Iz tega sklepam, da so tudi gradniki 
v kristalnih strukturah 2, 3 in 4 na enakih mestih. 
Kristalne strukture 2, 3 in 4 s splošno formulo [RH2]2[MX6]X2∙4H2O (M = Sn, Re; X = Cl, Br) niso 
neposredno primerljive s kristalno strukturo spojine 1, ker v svoji strukturi vključujejo še dodatne 
halogenidne anione in nevtralne molekule vode. Raznovrstnost vodikovih vezi je zato v spojinah 2, 3 in 4 
večja, kot v spojini 1.
8 Skupne značilnosti spojin 2, 3 in 4. 
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9 Zaključek 
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9 Zaključek 
Sintetizirala sem adeninijev heksafluoridotitanat(IV) (1) iz titanovega dioksida in adenina v 
razmerju 1:1. Končen produkt je bila sol sestavljena iz kationskega in anionskega dela. 
Kationski del je predstavljal diprotoniran adeninijev kation, anionski pa heksafluoridotitanat.  
Spojino 1 sem sintetizirala tako, da sem v titanov(IV) butoksid najprej počasi dodajala 
deionizirano vodo zaradi česar so začeli nastajati beli kosmiči titanovega dioksida. Te sem 
raztopila z dodatkom 48% fluorovodikove kisline in raztopino mešala, dokler se ni zbistrila. 
Nato sem v raztopino počasi dodajala ustrezno količino adenina, ki se je med mešanjem 
popolnoma raztopil. Raztopino sem filtrirala in čašo s filtratom pustila v digestoriju, dokler 
se v raztopini ni izločil produkt. Dobljene kristale sem nato karakterizirala z  metodo 
rentgenske strukturne analize. 
S pomočjo podatkov, ki sem jih pridobila z metodo rentgenske strukturne analize sem 
ugotovila, da je anion [TiF6]
2- oktaedrične oblike, kation pa adenin protoniran na dveh 
dušikovih atomih. Spojina kristalizira v ortorombskem kristalnem sistemu, v prostorski 
skupini P 212121. Kationi in anioni so v spojini 1 povezani z N–H∙∙∙F in C–H∙∙∙F vodikovimi 
vezmi. Adeninijev kation je donor devetih vodikovih vezi. Vsi fluorovi atomi 
heksafluoridotitanatnega aniona so udeleženi pri tvorbi vodikovih vezi. Ionski gradniki v 
strukturi spojine 1 se povezujejo s pomočjo vodikovih vezi v trodimenzionalno strukturo. 
V zbirki kristalnih struktur Cambridge Structural Database – CSD sem našla tri spojine, ki 
so po svoji strukturi najbolj podobne sintetizirani spojini 1. To so spojine: 
[RH2]2[SnCl6]Cl2∙4H2O (2) [17], [RH2]2[ReCl6]Cl2∙4H2O (3) [18] in [RH2]2[ReBr6]Br2∙4H2O 
(4) [18]. V vseh treh strukturah lahko najdemo heksahalogenometalatni anion in diprotoniran 
adeninijev kation. Poleg teh dveh gradnikov pa so v teh spojinah prisotni še halogenidni 
anioni in nevtralne molekule vode. Zaradi tega je pestrost vodikovih vezi večja, kot v primeru 
sintetizirane spojine 1. Iz tega razloga struktura spojin 2, 3 in 4 ni neposredno primerljiva s 
strukturo spojine 1.  
Spojine 2, 3 in 4 imajo podobno formulsko enoto [RH2]2[MX6]X2∙4H2O (M = Sn, Re; X = 
Cl, Br) in kristalizirajo v ortorombskem kristalnem sistemu, v isti prostorski skupini F d d 2. 
Tudi parametri osnovne celice so podobni. Iz tega sklepam, da je razpored gradnikov v 
kristalnih strukturah spojin 2, 3 in 4 enak, kar pomeni, da so te spojine izostrukturne. 
9 Zaključek 
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